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——分析项目中补充了含水样品的测试、变温样品的测试、光照样品的测试、短寿命样品的测试、单晶样品的测试、气氛控制样品的测试和脉冲EPR测试。
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电子顺磁共振谱方法通则
1  范围
    本标准规定了电子顺磁共振谱分析方法的一般要求和主要检测项目的分析方法，适用于X波段高频小调场式电子顺磁共振谱仪和脉冲电子顺磁共振谱仪的常规测定。

2  规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
JJG(教委)005-1996  电子顺磁共振谱仪检定规程

3  定义
3.1  

    灵敏度  sensitivity

谱仪能够检测的最小自旋数的能力。
3.2  

    分辨率  resolution

    谱仪能测定的谱线的最小分裂或最窄线宽的能力。
3.3  

    标准样品  standard sample

    能够用来检测谱仪性能或标定某些波谱参数的样品。
3.4  

    g因子  g factor

    g因子反映了分子内局部磁场的特征，是提供物质结构信息的重要参数。

3.5  

    超精细相互作用  hyperfine interaction

    分子中未成对电子与邻近磁性核之间的磁相互作用称为超精细相互作用或称超精细耦合。
3.6  

    超精细结构  hyperfine structure

    由超精细相互作用产生的谱线称为超精细结构或超精细线。
3.7  

    自旋浓度  spin concentration

    顺磁物质中单位重量或单位体积中所含未成对电子的数目（自旋数）称为自旋浓度。
3.8  

    线宽  line width

    谱线的宽度通常用两种方法来描述：一种是指吸收曲线的半峰高处的半宽度；另一种是指一次微分线的峰—峰之间的宽度。单位：特斯拉（T）。

3.9  

    弛豫时间  relaxation time

    自旋体系和它的环境（晶格）相互作用交换能量达到热平衡值的过程定义为弛豫时间。T1称为自旋-晶格弛豫时间，在弛豫过程中体系的磁化强度在时间T1内将恢复到平衡值的63%倍。T2称为自旋-自旋弛豫时间，源自电子自旋与自旋的相互作用。

3.10  

    电子原子核双共振  electron nuclear double resonance

    在垂直恒磁场方向加两个辐射电磁场，一个是微波场，用来激发电子越迁，另一个射频辐射场，激发核自旋跃迁，从而发生电子-原子核双共振。

4 方法原理
电子顺磁共振（或称电子自旋共振）是一种研究含有未成对电子物质结构的分析方法，简称EPR（或ESR）。分子中的未成对电子在直流磁场作用下产生能级分裂，同时在垂直于直流磁场的方向上施加一电磁波，当满足下一条件

                     hv = gβB          
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式中：

h—普朗克常数，J·s；
v—微波频率，GHz；
β—波尔磁子，J/T；
B—磁感应强度，T；
g—g因子。
则处于上下能级的电子产生受激跃迁，其净结果是有一部分低能级中的电子吸收了电磁波能量跃迁到高能级中，这就是电子顺磁共振现象。受激跃迁产生的吸收信号经电子学系统处理，得到吸收信号的一次微分线型，即通常记录的一次微分谱图。
5 试剂和材料
5.1  标准样品 

5.1.1  α，αʹ-二苯基-β-苦基肼基（α，αʹ-diphenyl- β-picryl hydrazyl，简称为DPPH）

DPPH是一种稳定的自由基，固体DPPH的EPR谱是一条较窄的单线，其线宽随结晶时所用的溶剂不同而变化，g因子为2.0037±0.0002。常用它作为测定g因子的标准样品，经定量配制的样品也用于自旋浓度的测定。但应注意其自旋浓度会随存放时间等条件衰减，所以，经过一段时间后要进行自旋浓度的标定或者重新制备。
5.1.2  锰标
锰标是正二价锰离子(Mn2+)存在于MgO或CaO晶格中的一种样品。通常这种标准样品用天然的镁橄榄石制得。它的EPR谱主要是由55Mn（I=5/2）的超精细耦合产生的，是一组具有线宽很窄的六重峰组成。经标定的锰标可用于刻标磁场或测定g因子的标准样品。

5.1.3  沥青样品（pitch sample）
    煤或沥青等碳素物质中含有稳定的自由基，经适当的挑选，用KCl稀释后可作为EPR的标准样品，样品的自旋数和谱线宽度取决于制备方法。用沥青制作的标准样品通常有两种：强沥青样品（KCl中含0.11%沥青）和弱沥青样品（KCl中含0.0003%沥青），其典型样品峰-峰线宽为1.7×10-4T，g因子为2.0028。在真空下制备并封装的沥青样品具有寿命长和性能稳定的特点，可用于测试谱仪灵敏度的标准样品。

5.2  样品管
电子顺磁共振分析中所用样品管的材料和尺寸，必须根据被测样品的性质和检测项目要求进行选择。要求样品管不含顺磁性杂质或存在的杂质信号不影响样品的测定，样品管的微波损耗要小，尽量减少对腔Q值的影响。一般采用内径为2 mm~5 mm的高纯石英或优质玻璃制成的薄壁圆柱形样品管，也可选择符合被测样品要求的塑料等材料作样品管、样品支架或微型反应装置等。对于介电损耗较大的样品要用特殊的样品管，例如，水溶液样品需用内径小于1mm的毛细管或扁平样品池，并在使用前先扫描基线，排除干扰后使用。
6  仪器
6.1  仪器组成

电子顺磁共振波谱仪主要由磁铁系统、微波桥和信号处理系统等构成。仪器的主要结构框图如图1所示。
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                       图1   仪器的主要结构框图
6.1.1  磁铁系统


磁铁系统包括电磁铁、磁铁电源和磁场控制器等。它为样品提供均匀、稳定和连续可调的直流磁场。
6.1.2  微波桥
微波桥是由产生、控制和检测微波辐射的器件组成。用速调管或耿氏二极管振荡器做微波源。
6.1.3  谐振腔
谐振腔是谱仪的核心部件。样品置于谐振腔内的微波磁场最强而电场最弱处，谐振腔能使微波磁能集中于腔内的样品处，使其在外磁场作用下产生共振吸收。谐振腔通常有矩形腔和圆柱形腔。为了满足各种条件的实验要求，设计了不同用途的谐振腔，主要有通用腔（TE102）、双样品腔（TE104）、光辐照腔（TE103）、水溶液样品腔（TM110）和高温腔（TE011）等。

6.1.4  数据处理系统
数据处理系统主要是将顺磁共振的吸收信号经电子学方法进行放大和处理，计算机通过程序软件，谱仪实现采样、处理数据和绘图，计算机亦可通过程序软件实现复杂图谱解析及模拟。
6.2  仪器性能和环境条件
仪器的主要性能和环境条件应符合JJG(教委)005-1996电子顺磁共振谱仪检定规程5．5的要求。
6．3  仪器的校验
为了保证分析数据的准确性和可比性，每隔二年或怀疑所测数据时，应对仪器的灵敏度和分辨率，依照JJG(教委)005-1996电子顺磁共振谱仪检定规程5．5．3和5．5．4条进行校验。

7  样品
供电子顺磁共振分析的样品主要是固体和液体。一般应根据样品的性质和分析要求选用材料和尺寸都合适的样品管，有的样品可不经过任何处理直接装入样品管进行测量。需要作定量分析的样品，应根据分析要求进行称量、配制、定量转移至样品管内，有些样品在测定前要进行特殊处理或在特定的装置中进行测量。例如，氧气等物质的存在，如果会影响EPR信号的测定，则要用真空除氧法或其它方法把影响测定的因素去除后再做测量。检测含铁离子的样品，须用石英样品管装样。再如极性比较大的样品，则要选用小直径的样品管，如毛细管等，或在低温下测量，减少样品介电损耗的影响，保证分析实验的正常进行。

8  分析步骤
8.1  开机
    依照仪器操作程序开启仪器。开机1小时后，谱仪性能达到最佳状态。

8.2  检测前准备
8.2.1   校正试验
在样品测试前或正在测试运行中，如果发现仪器的灵敏度等性能有异常，则应按本标准的6．3条进行校验。如果检验结果不符合规定，应查明原因，采取相应措施后，重新校验，直至校验合格后才可以进行正式的样品检验。

8.2.2   样品准备
根据样品的检测要求，把样品装入合适的样品管，仔细地清洁样品管外壁，以免污染谐振腔，小心地把样品管插入谐振腔内，使样品处于谐振腔的中心部位。
8.3   仪器工作参数的选择
调谐微波桥和谐振腔，使其处于临界耦合状态。选择恰当的微波功率、中心磁场、扫描范围、调制频率和幅度、时间常数、扫描时间和信号放大倍数等参数，记录EPR谱。

EPR谱仪的许多工作参数可调整，只有正确选择这些参数，才能使样品的特性在谱图上真实地反应出来。例如，选择不同的微波功率和调制幅度都会对谱图产生很大影响。两者都有一个最佳的值，在达到最佳之前，参数值的增加，将使信号强度增加。达到最佳以后，继续增加参数的数值，就会使信号强度降低或发生畸变。为了兼顾信号强度和谱线形状的真实性，一般把微波功率置于样品信号接近饱和的边缘，采用的调制幅度约为谱线峰—峰宽度的1/5。又如，时间常数、扫描时间和扫场宽度几个参数之间是相互影响的，通常时间常数应小于扫描EPR信号峰—峰间所需时间的十分之一。总之，在分析实验中，对于各种工作参数，既要根据它们之间相互关系进行合理选择，又要兼顾实际样品和具体测量要求进行灵活选用实验条件，这样才能获得符合要求的EPR谱图。

8.4  分析项目
在实验中获得的谱图是反映被测物质EPR特性的记录。据此，采用不同的测量方法经波谱解析，可得到样品的结构信息。通常，主要分析测定的项目有g因子、超精细结构和自旋浓度以及针对一些特殊样品所进行的测试。

8.4.1  g因子测定
g因子是EPR谱中能提供分子结构信息的一个重要参数。它能反应出磁性分子中电子自旋角动量和轨道角动量的贡献。通过测量样品的g因子，有助于了解信号的来源和磁性粒子的性质。

通常，用绝对法或比较法测量g因子。

8.4.1.1  绝对法
[image: image10]根据共振条件(1)可得

（2）

式中的微波频率v用微波数字频率计测出，共振磁感应强度B用核磁共振高斯计测量，由式(2)可算得g因子，g因子测量的精度取决于微波频率和磁场的稳定度、磁场的均匀性，以及B和v的测量精度。一般要求测得的g值精确到小数点后4位有效数字。

8.4.1.2   比较法
在没有微波频率计或核磁共振高斯计的情况下，可用比较法测定g因子。通常利用DPPH或锰标等已知g因子的标准样品与待测未知样品同时测量，通过计算出求出未知样品的g值。

   在无微波频率计时，将一个已知g值的标准样品和未知样品分别置于双样品谐振腔的前后腔中，分别记录两个样品的谱图。由于两个样品在同一微波频率v下产生共振，所以，可由式(1)得

                   hv = gsβBs   = gxβBx

[image: image11]                                                              

                                         （3）

式中下标s、x分别表示标准样品和未知样品，共振磁感应强度Bs和Bx可用核磁共振高斯计测得，则gx可由式(3)求得。

在既无微波频率计，又无核磁共振高斯计的情况下，可用双标样比较法测定g值。用两个已知g值的标准样品分别与未知样品一起记录谱图（注意：用于比较测量的两个样品的g值应不相同），然后进行比较测量。由(3)式可推导

[image: image12][image: image13]
[image: image14]
                                          （4）
[image: image3.wmf]                                                                 
设两个标准样品的g值为g1和g2，它们的共振磁感应强度分别为B1和B2，代入上式
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由式(6) 可算出gx的值。
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式中k值的大小和正负取决于标准样品和未知样品共振磁场的相对位置。测量两谱线间距离时，不用测定磁场的具体数值，只要量出相对长度，可取任意单位，测量的精度取决于k的精度。

8.4.2   超精细结构的测定
顺磁物质的分子中，未成对电子不仅与外磁场有相互作用，而且还与该电子附近的磁性核之间有磁相互作用，即超精细相互作用，由于超精细相互作用使原来单一的EPR谱线分裂成多重谱线。通过分析谱线数目，谱线间隔及其相对强度，可以判断与电子相互作用的核自旋的类型、数量及相互作用的强弱，有助于确定自由基等顺磁物质的分子结构。

8.4.2.1  一个未成对电子与一个磁性核的相互作用
未成对电子在外磁场作用下发生能级分裂，电子与邻近磁性核作用将使能级进一步分裂。如核的自旋量子数I =1/2，则原来已分裂的两个能级在核自旋的作用下分裂为四个能级。根据能级间允许跃迁的选择规则ΔMs=±1，ΔMI=0，则EPR谱线由原来的一条分裂为两条。一个核自旋为I的磁性核与一个未成对电子相互作用体系，能产生(2I+1)条等强度的谱线。例如，当I=5/2，则产生如图2所示的6条超精细谱线。相邻两谱线间的距离a（即两谱线共振磁场值之差）称为超精细耦合常数，常用单位为特斯拉（T）。
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8.4.2.2   一个未成对电子与多个磁性核的相互作用
           未成对电子与n个等性核相互作用，由于各个核与电子的作用大小相等，所以产生的能级分裂也相同，其结果能产生（2nI +1）条谱线。

           如果n个等性核的I =1/2，则产生（n+1）条谱线，各谱线强度正比于（1+x)n的二项式展开的系数。

           当未成对电子与多种不等性核作用，其中有n1个核的核自旋为I1，n2个核的核自旋为I2，…，nk个核的核自旋Ik，则能产生的最多谱线为（2n1I1 +1）(2n2I2 +1)…（2nkIk +1）。

8.4.3   自旋浓度的测定
           在发生电子顺磁共振过程中，波谱仪能检测到被吸收的总能量大小取决于样品中的自旋数，即未成对电子数的多少。实验中得到的EPR信号强度代表了在共振条件下样品所吸收的总能量，该吸收强度用吸收谱线包含的面积来表征，通过对实验得到的一次微分谱线进行二次积分可求得面积，由此可测得顺磁物质的自旋浓度，即每克或每毫升样品中不成对电子的数目。

          测量自旋浓度通常都采用比较法，将一已知自旋数的标准样品与未知样品进行比较。实验中，许多检测条件，如微波功率、调制幅度、时间常数、测量温度都将影响信号强度，所以，在测量时，要求两样品处于相同条件，如采用TE104型双样品谐振腔进行实验，就能较容易地满足上述要求。若设N为样品的自旋数，A为谱线的面积，G为放大倍数，下标s、x分别表示标准样品和未知样品，则未知样品的自旋数Nx可用下式表示：
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                                                                                                                                 （7）
式中放大倍数G由实验条件可知。Ax/As的值可用计算机分别对标准样品和未知样品的一次微分谱进行二重积分求得。如果EPR谱具有超精细结构，则A值的计算要把所有的谱线积分，得面积之和。最后，可由式（7）算出未知样品的自旋数Nx的值。

如果样品的线型相同，则存在下述关系：

A∝Y（ΔBpp）2                  （8）

其中Y是一次微分谱的峰-峰幅度，ΔBpp是一次微分谱的峰-峰宽度。如果选择的标准样品与未知样品的线宽一致，即（ΔBpp）s               =（ΔBpp）x                   ，则Ax/As可用Yx/Ys表示，将此关系代入（8）式：
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                                                                  （9）

由（9）式知，当被测样品谱线的线型和线宽都相同时，求自旋数Nx就不再需要测谱线面积，只要算谱线相对高度即可。

在进行自旋浓度测定实验时，还要注意以下几点：

a) 比较法测量是假定标准样品和未知样品的信号强度与微波功率的平方根成正比，此条件只在无饱和现象才成立。因此，必须确保标准样品和未知样品在非饱和状态下进行测量。

b) 样品管必须位于谐振腔中心轴上，并使样品全部处于腔体中部有效区域内。

c) 为消除双样品腔两个腔的差异带来的误差，标准样品和未知样品测量一次后，两者交换位置再测一次，取两次测量的平均值代入计算。

8.4.4   含水样品的测试
由于水的介电常数比较大（ε = 80），水的电偶极子会吸收微波，引起强烈的非磁共振吸收，从而大大降低仪器的灵敏度，甚至无法测试到有效信号。针对水溶液样品，包括一些生物样品，通常采用下面几种方法进行测试：

    a) 使用特殊形状和尺寸的样品管，包括毛细管和扁平池；

    b) 在低温冷冻下进行测试；

    c) 除去样品中的水分。

8.4.5   变温样品的测试
   在室温下，一些自由基和过渡金属离子由于弛豫时间短，检测比较困难，经常需要进行低温测试。低温测试一般以液氮或者液氦为制冷剂，通过氮气或者压缩空气间接或者直接对样品进行冷却，达到控制样品温度的目的。目前的顺磁共振波谱仪一般配备专门的变温附件，不但能进行低温控制，还能进行程序升温的控制。
8.4.6   光照样品的测试
   作为自由基的光引发剂或者光催化反应的光源，选择合适的光照条件非常重要。目前基本以高压汞灯为光源，采用不同波长滤光片进行选择波长的方法，对样品进行辐照。光辐照过程主要针对原位测试过程中光的不同时间和强度的作用，从而研究反应机理。尤其适合研究光化学、光生物中化学诱导动态电子极化的动力学过程。
8.4.7   短寿命样品的测试（自旋捕获方法）
    由于许多自由基的寿命很短，一般在毫秒到微秒之间。X波段的连续波顺磁共振波谱的检测时间在秒数量级，无法进行测试。因此，对于这些短寿命的自由基，需要采用化学加和反应，使用非顺磁性的化合物（自旋捕捉剂）和自由基进行反应，生成比较稳定的长寿命自由基（一般寿命超过30分钟），从而可以进行检测。常见的短寿命自由基有：羟基自由基（·OH），超氧阴离子自由基（O2-），氮中心自由基等。常用的捕捉剂有5,5-二甲基-1-吡咯啉-N-氧化物（5,5 - Dimethyl - 1 - pyrroline - N - Oxide，DMPO），苯基-N-叔丁基硝酮（Phenyl –N- tert- Butylnitrone，PBN）,它们和自由基反应都生成比较稳定的氮氧自由基。由于短寿命自由基是边产生边测试的，因此需要新鲜配制的样品。对无法现场配制即时进行EPR测试的一些生物样品，可事先批量制备好样品，放入液氮中保存，但保存时间不宜太久，最好3～5天内完成测试。自旋捕捉方法的关键是捕捉剂的选择，需要根据不同体系和实验目的选择相应的捕捉剂。同时，捕捉剂的捕捉效率和浓度也是需要考虑的因素。
8.4.8   单晶样品的测试
    单晶样品由于具有各向异性，需要使用转角器（Goniometer）附件进行测试。目前的附件基本采用计算机控制的步进电机自动调整样品相对于磁场的角度。单晶样品的EPR检测对样品的维度及样品所含顺磁离子的浓度都有特殊的要求，需仔细选择。根据样品的外形或特定的晶轴，在显微镜下确定正交的实验坐标系，将样品固定在转角器的支架上，采用不同的步长，分别在3个互相垂直的平面上采集样品相对磁场角度变化的EPR谱。测试数据进行软件分析可得到晶体的结构信息。
8.4.9   气氛控制样品的测试
    许多化学反应需要在无水无氧条件进行测试，因此，需要采用真空泵抽真空，一般还需要用氮气或者氩气进行保护。有时为了证明气氛对反应的影响，需要对气氛进行控制。通常采用接两个三通的的方法，交替开关控制气源，达到气氛控制的目的。由于这些装置一般仪器公司不提供，需要进行玻璃加工得到。
8.4.10   脉冲EPR测试

在连续波EPR测试过程，微波是不间断地辐照在样品上。而在脉冲EPR中，微波是间断的辐照在样品上，然后通过谐振腔的自由感应衰减（FID）信号来探测样品的响应情况。二者的探测方式是有所区别的。

在上述的连续波EPR中，我们所获得的谱图主要是源自顺磁性中心的、相对静态的结构信息，比如g因子的各向异性反映了配位场的强弱等。在磁性核与电子的超精细耦合相互作用中，如果磁性核的数目比较少、或A值比较大，我们是可以直接在连续波谱图直接读出的；但是，当磁性核数目比较多且A值比较小时，那么此时谱图的来源是较难以指认和归属的。当结合使用脉冲技术后，可以得到连续波EPR无法获得的一些信息。

8.4.10.1  自旋-晶体弛豫时间T1
顺磁中心与周围环境的相互作用，反映在能量交换的速率。当T1很短时，即能量交换速率较快时，这意味着自旋激发态的寿命较短，此时如连续波测试则需要较低温度，且需要较高的微波输出功率。使用三脉冲的反转恢复脉冲序列可测T1。
8.4.10.2  自旋-自旋相互作用时间T2
这是源自相邻电子自旋间的相互作用。当这个相互作用比较强烈时，T2很短，则连续波EPR会明显展宽；在样品浓度较高时，这种相互作用会增强，从而导致连续波EPR谱图会失真、畸变，失去了意义。用两脉冲或者三脉冲的测试序列可测T2。

8.4.10.3  电子-原子核双共振（ENDOR）

当A较小或者存在复杂的A值重叠时，连续波EPR将无法获得各向同性或各向异性的A值。这时，使用ENDOR技术，将电子自旋共振与核自旋共振相结合起来，从而获取核自旋信息和A值大小，所以又称为EPR探测的NMR。当A值小于10MHz时，使用的脉冲序列是Mims序列；当A>10MHz时，使用Davies脉冲序列。

8.4.10.4  确定A值的正与负
在有机分子内部，电荷的分布是有极性的，即存在富电和缺电的区域，形成了化学活性不一的现象；形成自由基后，这种极性造成了同一类磁性核的A值存在正负之分，从而反映分子内每个原子的独特化学活性。这种探测称之为电子-原子-原子三共振。

8.4.10.5  电子自旋回波包络调制（ESEEM）

在8.4.10.3和8.4.10.4中，利用ENDOR直接探测A值。但是，当自旋浓度较低时（如蛋白质样品，是难以获得较高浓度的样品用于ENDOR测试），使用ESEEM先获得时域谱，然后作傅里叶变换得到频域谱，可用于分析A值和核的信息。这种情况适用于探测值A<10MHz的样品。当使用四脉冲的超精细亚能级相关脉冲序列，获得二维谱，减少了信号的重叠，从而获得较高清晰的谱。在三脉冲以上的ESEEM测试中，需要避开盲点现象，即90度脉冲间隔时间的倒数与A相当时所产生的效果。

8.4.10.6  相邻自旋间距的探测（DEER或PELDOR）

电子自旋间的相互作用与它们的间距的三次方成反比。比如，距离为0.5 nm时，自旋相互作用约是223G，展宽现象非常严重；1 nm时，降为约28 G；5 nm时，只有0.223 G了。这就是为什么EPR样品自旋浓度不能过高的原因。在量子计算过程中，我们需要将电子自旋或者核自旋与周围环境的相互作用解除，所以会使用解耦合脉冲序列，从而延长T2时间。当一个生物大分子内，存在至少两个以上的顺磁中心（比如RNA修复酶中的两个酪氨基自由基）时，我们会非常关心它们的间隔是否会因酶的催化活性的变化而发生相应的变化。如果没有自由基，我们可以通过成熟的自旋标记技术，将自由基定点到分子的目标位置，然后使用电子-电子双共振技术，对这种间距进行探测，从而分析大分子构象与功能的联系。这种技术使用两路不同频率的微波脉冲。

8.4.10.7  结合脉冲光的探测
在光化学反应中，激发态的寿命会非常短，所以造成检测非常困难。但是，当将其与脉冲EPR结合时，这种困难就迎刃而解了，从而有效地研究光化学机理。即一个脉冲光作用后，然后上述的脉冲序列，就可以完成探测。

    脉冲EPR其他方面的应用，限于篇幅，请看相关专著。
8.5   测定后的检查
    检测样品的工作完成后，小心地把样品从谐振腔中取出，并做妥善处理。

为了保证检查数据的可靠性，必要时需对仪器再按本标准的6．3条进行校验。如果发现校验结果不符合要求，则应按8．2．1规定重新校验，直至校验合格后再对检测样品进行重新测定。

检测实验全部完成后，应使仪器处于待机状态或者关机，并对仪器和环境条件等作必要的检测和记录。

9 分析结果表述
    电子顺磁共振谱分析报告的格式见附录A（标准的附录），附录的表中包含下述内容。

9.1  实验的原始数据
    在分析实验整个过程中，凡影响分析结果的因素，检测的重要环节或与检测分析结果有关的内容和数据等都应真实地记录下来。如检测前后的样品性能及状态，不稳定样品容易发生变化的条件和保存方法，样品处理和装入样品管等情况，检测项目和要求以及仪器的型号和工作参数等。
9.2  数据处理和结果
简述对g因子，超精细结构和自旋浓度等有关分析项目进行解析的基本方法，给出所用的公式、符号的含义和单位，写明数据处理方法的主要步骤，正确列出处理所得的如g、a、N、T1、T2等波谱参数的数据和分析结果，附上实验中记录的EPR谱图。

上述关于分析结果表述部分的说明并不表示已规定了需要描述的全部内容，可以根据具体检测对象的性质和要求加以增减。在填写附录中的内容时，若表格的空间不够，可添加续页。

10 安全注意事项
在检测过程中，使用提供的水、电、气等条件和相关设备时，应严格执行有关的安全规则，防止各种事故发生。

当微波电源联通时，不要使波导处于打开状态。当需要移开或更换EPR谐振腔时，须将微波桥置待机状态。

被测的样品以及样品处理过程中使用的化学药品，如有易燃、易爆、有毒或有腐蚀性的材料，检测者要按有关规定小心地操作，时刻注意安全，并事先制定和落实防止危险，以及发生危险时的具体安全措施。

附录A

（规范性附录）
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图2  I=5/2的超精细结构谱线
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样品名称：�
编号：�
�
检测项目：�
�
检测条件�
�
微波频率               GHz�
中心磁场                mT�
检测温度                 k�
�
微波功率                mW�
扫描宽度                mT�
接收增益�
�
调制频率                Hz�
时间常数                ms�
谐振腔型号�
�
调制幅度                mT�
扫描时间                 s�
仪器型号�
�
数据和结果：�
�
备注：�
检测人：


         年    月    日�
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_1234567893.unknown

_1234567900.unknown

_1234567902.bin

_1234567903.unknown

_1234567904.unknown

_1234567901.unknown

_1234567896.unknown

_1234567898.unknown

_1234567899.unknown

_1234567897.unknown

_1234567894.unknown

_1234567895.unknown

_1234567891.unknown

_1234567892.unknown

_1234567890.unknown

